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Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(§3) Verfahren zur Herstellung von Cellulose- Formkorpern 

(57) Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Formkorpern, wie 
Fasern und Folien, aus einer Losung von Cellulose in einem 
ein Nicht-Losungsmittet enthaltenden N-Oxid eines tertiaren 
Amins, insbesondere N-Methylmorpholin-N-oxid, durch Ex- 
trudieren der Losung durch ein Formwerkzeug in ein die 
Cellulose nicht ausfallendes Medium, Orientieren der Ceilu- 
losemolekule durch Verzug des extrudierten Losungsstrahts 
in diesem Medium und Ausfallen der Cellulose aus dem 
Losungsstrahl durch Beruhrung mit einem Faltmedium ohne 
wesentliche Verstreckung, dadurch gekennzeichnet, daft 
man durch das Schergefalle in dem Formwerkzeug kanal 
einen Losungsstrahl mit vororientierten Cellulosemolekulen 
erzeugt und den Verzug dieses Losungsstrahls in dem nicht 
ausfallenden Medium in einem Verhaltnis V in dem Bereich 
m V < 3 durchfuhrt. Durch den geringen Spinnverzug wird die 
Sicherheit des Spinnbetriebs erhdht, die Verzugstrecke in 
£ dem nicht ausfallenden Medium wird verkurzt und die 
Anzahl der Dusenbohrungen pro Flacheneinheit kann erhoht 
werden. Dehnungswerte und Schlingenfestigkeitswerte der 
ersponnenen Fasern werden verbessert. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 
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Beschreibung 



Die Erfmdung betnfft ein Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Formkorpern. wie Fasern, Folien und 
dergl., aus einer Losung von Cellulose in einem ein Nicht-Losungsmittel enthaltenden N-Oxid eines tertiaren 
Amins insbesondere N-Methylmorpholin-N-oxid, durch Extrudieren der Losung durch ein Formwerkzeug in ein 
die Cellulose nicht ausfallendes Medium, Orientieren der Cellulosemolekiile durch Verzug des extrudierten 
Losungsstrahls in d.esem Medium und Ausfallen der Cellulose aus dem Losungsstrahl durch Beriihrung mit 
einem Fallmediurn ohne wesentliche Verstreckung. 

Aus der DE-C-29 13 589 ist die Trocken-NaBverspinnung von Celluloselosungen in N-Methylmorpholin-N-o- 
x.d/Wasser-Gernischen bekannt. Dabei soil das Verstreckungsverhaltnis in dem zwischen der Diise und dem 
Koagu at.onsbad befindlichen nicht-ausfallenden Medium wenigstens 3 betragen. Die in den Beispielen angege- 
benen Werte fur das Verstreckungsverhaltnis reichen von 3,6 bis 798. Die Verstreckungsstrecken zwischen DUse 
K.° a fr ! !'u d mk 50 b2w - 305 mm an S e S el >en. Das Spinn-Verstreckungsverhaltnis wird dabei 

ausscnlielilich uber die Abzugsgeschwindigkeit variiert, was zu Fasern mit unterschiedlichen Feinheiten fiihrt Es 
hat sich aber gezdgt.daB die Festigkeit und andere durch den Zugversuch feststellbare Fasereigenschaften von 
der Fe.nheit n.cht unabhangig sind, sondern daB Fasern mit grober Feinheit. auch wenn sie nach dem gleichen 
Verfahren hergestellt werden, eine niedrigere spezifische Festigkeit aufweisen als feinere Fasern. Es ware daher 
von Vorteil. neben dem Sp.nnverzug eine zweite EinfluBgroBe zur Verfugung zu haben, durch welche die 
Fest.gke.ts- und Dehnungseigenschaften der Faser bzw. Folie beeinfluBt werden konnen. Dies ware auch 
deshalb vorte.lhaft, well dann der praktische Spinnverzug auf Werte unter 3 verringert werden kdnnte. ohne daB 
dies eine Verschlechterung der Faser- und Folieneigenschaften zur Folge hatte. AuBerdem konnte durch eine 
Herabsetzung des Spinnverzugs die Storanfalligkeit des Spinnbetriebs verringert werden 

Der vorliegenden Erfmdung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Form- 
korpern, w,e insbesondere Fasern und Folien, aus einer Losung von Cellulose in einem ein Nicht-Losungsmittel 
enthaltenden N-Oxid e.nes tertiaren Amins nach dem Trocken-NaBextrusionsverfahren zu schaffen, bei dem die 
gewunschten Fest.gkeitseigenschaften des Formkorpers nur teilweise durch den Verzug in dem nicht ausfallen- 
den Medium zwischen Formwerkzeug und Fallmediurn und daruber hinaus durch eine weitere EinfluBgroBe bei 
df/ SKTf err c e,cht l werd t n k6nnen - Insbesondere soil der Spinnverzug mit dem Ziel verringer? werden, 
die S.cherheit des Spinnbetriebs zu erhohen. DarUber hinaus soil auch die Verzugsstrecke zwischen dem 
Formwerkzeug und dem Fallmediurn verkurzt werden. AuBerdem soil die Anzahl der Dusenbohrungen pro 
ri dt Tl " erh ° ht we ^"- SchlieBlich sollen auch die Festigkeitseigenschaften der Formkorper, insbesonde 
re die Dehnungswerte und die Schhngenfestigkeitswerte der ersponnenen Fasern verbessert werden 
d« Srt^Slf* bC ir dem ein f « n 8S8en«nnten Verfahren erfindungsgemaB dadurch gelost, daB man durch 
das Schergefalle in den .Formwerkzeugkanal einen Losungsstrahl mit vororientierten Cellulosemolekiilen er- 
Bwich V<rdurchfQhrt ieSeS L ° SungSS,rahls in dem nicht ausfallenden Medium in einem Verhaltnis V in dem 
Durch das erfindungsgemaB im Formwerkzeugkanal herrschende Schergefalle wird eine Vororientierung der 
Cellulosemoleku e erre.cht, so daB man mit einem vergleichsweise geringen Spinnverzug die Festigkeitswerte 
terd^n dlfrrH^" 2 "^" Verf ? hren »««»f«^««» F— ™ erre.cht und teilleiseQbertriffAs 1^ teSSlt 
! j daB d,e lm Formwerkzeugkanal erzeugte Orientierung der Cellulosemolekiile in der anschlieBenden 
Aufwe.tungszone des Losungsstrahls nach dem Verlassen des Kanals nicht wieder verschwindet sondern sich 

3 StCnS 1 k 1We<Se Z u dCr dUrCh dCn Vef2Ug erzeug,en Orientierung addiert. Im Ergebnis £^££55 
teilweise verbesserte Fest.gke.tswerte der erzeugten Formkorper erreicht, und durch den verringerteS \Ki 
w,rd die Storanfalligkeit (FadenriB) verringert und der Spinnbetrieb erleichtert. Im allgemeinen wfrd der S 
in einem Verhaltn.s in dem Bereich 0,5<V<3, vorzugsweise in dem Bereich t,0<V<3 durchgefiihrt In den 
uberwiegenden Fallen liegt der Verzug in dem Bereich 1,4 < V < 3. urcngeiunrt. in aen 

Verzuge V< l konnen eintreten. wenn z. B. mit Diisenlochdurchmessern zwischen 50 und 70 urn eine Faser 
J^SST W K°"- TyP; 0 - 36 b ' s °' 42 «ex)ersponnen wird. Dann wird sich bei unveranderLrCelflsekon- 
zentration und Endabzugsgeschw.ndigkeit wegen der notwendigerweise hoheren Losungsmenge, die in der 
Zeiteinhe.t durch die Duse gefordert werden muB, eine hohere Ausspritzgeschwindigkeit ergeben die zu einem 
Jrh*h, ZU emer Stauchun g fuhrl - Anal °g "egen die Verhaltnisse, wenn die Ausspritzgeschwindigkeit sich 
SI'h"!' W T," e A" er ger f ,n S eren Cellulosekonzentration (z. B. bei einem haheren DP) mehr Losung pro 
Zeitemheit durch die Duse gefordert werden muB. pro 

Hi. B 5~ der be y° rZUgten Ausfunrun g sf orm des erfindungsgemaBen Verfahrens zur Faserherstellung erzeugt man 

?>3 X- ,e nr • , ",?f- m Jf US c k DUs f e ,f ustretende " Spinnstrahl durch ein Schergefalle in dem DusenS 
y>j • iu s -Dabei gilt fur das Schergefalle 



• 4-V 

eo r= — 
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D^nl^ta^^ de " Dusenlochquerschnitt und R den Radius des kreisformigen 

scKwTndTekei^ ^von 50 m/m r^" " genan " te J Zfhl«wert fur das Schergefalle gilt bei einer Endabzugsge- 
em^oh.nH J , m, ,"-.M I gf nn S eren Endabzugsgeschwindigkeiten kann der minimale Grenzwert fur v 

entsprechend gennger als 3- 10 4 s" ', aber nicht kleiner als 3 ■ 10 3 s~ 1 sein. Der kleinere Wert eilt fur die Randbe 
dmgungen: 70 urn Dusenlochdurchmesser; 8 m/min Endabzugsgeschwindigkeit! V = *W5<^$?2S$£ 
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in der Losung. 

Bei einer anderen bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens zur Folienherstellung 
erzeugt man die Vororientierung durch ein Schergefalle im Schlitzdusenkanal von y> 1 3*10 4 s~ 1 . Diesem 
Grenzwert liegt die Beziehung 



B-H 3 



= ^2 g(x + Ax) 



10 



zugrunde, in der V die o.a. Bedeutung hat und B die Schlitzlange und H die Schlitzbreiie bedeuten. Der 
Grenzwert gilt ebenfalls fur die Endabzugsgeschwindigkeit von 50 m/min. Bei geringeren Endabzugsgeschwin- 
digkeiten verringert sich auch der Grenzwert fiir y, aber nicht unter y=* 1,3- 10 3 s~ x . Der kleinere Wert gilt fur die 
Randbedingungen: 200 |im Schlitzbreite, 10 m/min Endabzugsgeschwindigkeit, V = 3, 10,5Gew.-% Cellulose 
Ld. Losung. 15 

Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt der Verzug in dem nicht 
ausfallenden Medium auf einer Strecke in dem Bereich von 2 bis 48 mm, vorzugsweise von 2 bis 20 mm. Der im 
Vergleich zum Stand der Technik verringerte Verzug ermoglicht eine Verkurzung der Verzugsstrecke und 
damit eine kompaktere Spinnapparatur. 

Vorzugsweise erfolgt die Beruhrung des Losungsstrahls mit dem Fallmedium im Gleichstrom in einem 20 
Spinntrichter. Dabei stent die Achse des Spinntrichters im wesentlichen senkrecht und ist die Stromung des 
Fallmediums von oben nach unten gerichtet. Die Stromung des Fallmediums durch den Spinntrichter wird im 
allgemeinen durch den freien Fall erzeugt. Der Verzug wird dann so erreicht, daB die ausfallende Fadenschar von 
dem durch den Spinntrichter stromenden Fallmedium im wesentlichen auf ihre Abzugsgeschwindigkeit be- 
schleunigt wird. In Abhangigkeit von Kapillaranzahl, Filamenttiter und Ausgangsquerschnitt des Spinntrichters 25 
werden weniger als 30% der Spinnbadgeschwindigkeit auf die Fadenschar ubertragen. Dabei ist die Spinntrich- 
terlange x so zu dimensionieren, daB unter Beriicksichtigung des Uberstands A x der Spinnbadoberflache iiber 
der Spinntrichteroberkante gemaB der Formel 



30 



fur die Endgeschwindigkeit des Fallmediums an dem unter dem Spinntrichter befindlichen Umlenkorgan die 
Zugangsgeschwindigkeit der Fadenschar im wesentlichen gleich ihrer Abzugsgeschwindigkeit ist, so daB die 35 
Reibung gegen null geht und damit eine unkontrollierte Verstreckung des ausgefallten Cellulosefadens vermie- 
den wird. Die Nachverstreckung des ausgefallten Fadens wiirde seine textilphysikalischen Parameter, insbeson- 
dere die Dehnung nachteilig beeinflussen. Der Spinntrichter tragt dazu bei, daB die durch das Schergefalle im 
Formwerkzeug und den Fadenverzug in dem nicht ausfallenden Medium erzeugte Molekiilorientierung und 
damit die durch die Ausfallung fixierten Festigkeitseigenschaften nicht durch eine zusatzliche Verstreckung des 40 
ausgefallten Cellulosefadens beeintrachtigt werden. Die Benutzung des Spinntrichters hat ferner den Vorteil, 
daB die Handhabbarkeit des Verfahrens, insbesondere beim Anspinnen, wesentlich vereinfacht wird. 

ZweckmaBigerweise wird die Losung der Cellulose mit einer Temperatur in das nicht ausfallende Medium 
extrudiert,die in dem Bereich von 70 bis 1 15°C, vorzugsweise von 70 bis 95° C liegt. Es hat sich gezeigt, daB durch 
eine Absenkung der Spinntemperatur eine Verbesserung der Faserwerte erreicht wird, und zwar sowohl eine 45 
Steigerung der Dehnungswerte als auch der Festigkeiten. Die niedrigeren Spinntemperaturen ftihren aufgrund 
der dadurch angestiegenen Viskositat der Spinnlosung zu einer hoheren Vororientierung der Cellulosemolekule 
in dem Dusenkanal, was zu besseren textilphysikalischen Werten der Fasern fuhrt. Das nicht ausfallende 
Medium ist im allgemeinen gasfdrmig. Insbesondere besteht es aus Luft oder Stickstoff. 

Die Temperatur des ausfallenden Mediums wird zweckmaBigerweise in dem Bereich von —2 bis 4-20°C, 50 
vorzugsweise im Bereich von 5 bis 10°C gehalten. Sie liegt damit vorzugsweise unter der in DE-C-29 13 589 
angegebenen Fallbadtemperatur. Das ausfallende Medium kann aus Wasser oder verdunnten waBrigen Losun- 
gen des zur Losung der Cellulose eingesetzten Aminoxids bestehen. 

Vorzugsweise wird die Celluloselosung durch ein Formwerkzeug extrudiert, dessen zylindrische Dtisenkanale 
einen Durchmesser in dem Bereich von 50 bis 120 u.m, insbesondere in dem Bereich von 50 bis 70 u.m haben. 55 
Durch den im Vergleich zum Stand der Technik verringerten Dusenlochdurchmesser wird das fiir die Molekiil- 
orientierung im Dusenkanal erforderliche Schergefalle erreicht. Bei der Herstellung von Folien wird die Cellulo- 
selosung zweckmaBigerweise durch ein Formwerkzeug extrudiert, dessen Schlitze eine Breite von 50 bis 200 u,m 
haben. Es hat sich gezeigt, daB mit abnehmender Schlitzbreite die physikalischen Werte wie Knotendehnung und 
Knotenfestigkeit von Folienbandchen zunehmen. 60 

Der Cellulosegehalt der zu extrudierenden Losung liegt in dem Bereich von 6 bis 16 Gew.-%, vorzugsweise in 
dem Bereich von 7 bis 12Gew.-%. Die Losung enthalt neben dem N-Oxid, insbesondere N-Methylmorpholin- 
N-oxid, etwa 10 bis 14 Gew.-%, insbesondere etwa 12 Gew.-% Wasser (Losung in N-Methylmorpholin-N-oxid- 
Monohydrat). 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen nicht nur Fasern und Filamente hergestellt werden, sondern 65 
auch Folien, die vielseitig einsetzbar sind. So konnen Folienbandchen als Erntebindegarn verwendet werden, das 
verrottbar und im Rindermagen abbaubar ist. Es konnen auch Schlauchfolien hergestellt werden, die in der 
Lebensmittelindustrie einsetzbar sind. 



3 
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un? Dimen^n !! c me 2Ur Durchfuh ™g <»« erfindungsgemMBen Verfahrens benutzte Apparatur 

Spfnn rich Z l de a ^ mnt " c rt hters ™ Bezu g a "' die Tabelle IV. In dem Fallbadbehalter Mst e?n 
F?n«^«rf ? ^ mstall.ert. daB sein Unterteil durch den Boden des Behalters 1 nach unten ragt Der 

Emgangsdurchmesser des Sp.nntrichters 2 ist mil ED bezeichnet, der Ausgangsdurchmesser mh AD Die 

Ss'SSESiTh BeZeichn "" g SL ° er Ab5tand der Unterseite derlpinndLe 3 von der Ober^eite 4 

H« c u I' 6 Verzu g sstreck e 'st mit VS bezeichnet. der Uberstand des Spinnbades iiber der Oberkan 

owe t fesX^ daBdit X 7 ^ e f erSPOn h nene H FadenS , Char 5 W ' rd V °" dem dem ' richter 2 fallen ^ 
etwa ele^ der zusamm engefuhrten Fadenschar zum Umlenkorgan 6 

eimrii Abz "gsgeschw,ndigkeit .st. so daB praktisch keine Nachverstreckung an dem Umlenkorfan 6 

„nP/V erf i ndU !] 8Sge f m M Be J V o rfahren Wird nachf o'gend d"rch die Beispiele naher erlautert. wobei auch nicht 
unter die Erf.ndung fallende Beispiele zum Vergleich angegeben sind. 

Beispiele 1 bis 3 

Wa^seVrettrMon^H 153 ,?" ^.ergestellte Losung von Holzzellstoff in N-Methylmorpholin-N-oxid/ 

Wasser (etwa Monohydrat) m.t einem Cellulosegehalt von 7.8 Gew,% wird aus einem Vorratsbehalter uber 
tempSatur a von 95^ dTr^f'T "? ^ iise "' oc |l' ,urcnniessern von 50. 60 und 70 urn zugefuhn 
2" l Z™ 95 C durchlaufen d ie aus den Diisen austretenden Faden der Spinnlosung einen 1 1 mm breiten 

Am SSd l6su:Ta" s e IoinnbL e K Ug ?V\ 2A ^ M UnterZ ° gen Werden ' beV ° rsie in eine verdunme wSB ge 
Ammoxidiosung als Spinnbad bzw. Fallmedium emtreten, deren Temperatur bei 7 5°C liegt Die Faden werri™ 

durch emen m„ dem Spinnbad gespeisien Spinntrichter mit den Abmessungen SL = 450 ^nm ED = mm und 

keh linflT auf 1 e F g as r e ) ;e deSSen ^ S '™4sprofi. und Str6mun g s g e!chw?ndi g 

Keit tinUuli auf die Fasere.genschaften hat. mit emer Aufwickelgeschwindigkeit von 50 m/min abeezoeen 
g esammeltundanschl,eBendzueinerStapellangevon34bi s 38mmges C hnitten abgezogen. 

Vergleichsbeispiel 1 und 2 

Spj=^ 

de^W^ beelS u B^erdeTd bT ^ ^ S P in — g ^ g'eichbleib^ndeT FasSeiSL in 

nassen Z^rfnH , - ' ' c g er ' n g em Spmnverzug die Werte fur die ReiBdehnung im trockenen und 

»i. -I Zustand sow,e [ ur d,e Schl.ngenre.Bkraft ansteigen. Da die ReiBdehnungs- und Schlineenr^ 
als Kntenum fur die die Verarbeitbarkeit und das Gebrauchswertverhalten beemfluss^^^ 

fis aL°ch eSt?i c rr a Bd n W T rd T' " ^ TZ** diCSe Ei g—haften gunstig ^S^MSlSS 
hSen NivTau Uegen NaBfest 'g keiten tr °« z -nes Spinnverzugs von weniger als 3 auf einem 

Tabelle I 
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Bohrungs- 


Bohrungs- 




durchmesser 
ma 


dichte 
cn," 2 


Beisp. 1 


50 


160 


Beisp. 2 


60 


160 


Beisp. 3 


70 


160 


Vergleichs- 


80 




beispiel 1 


95 


Vergleichs- 


90 




beispiel 2 


95 



Scherge- 
falle 

lO^s' 1 


Verzug 


Titer 
cex 


Fa server 


Dehnung 


X 


Festiftkeicen mN/tex 


crocken 


naB 


crocken 


naB 


Schlinge 


9.52 


1.4 


0.143 


14 


17 


360 


298 


142 


5.29 


2.1 


0.145 


13 


16 


372 


305 


139 


3.40 


2.8 


0.146 


12 


16 


387 


310 


135 


2.25 


3.7 


0.147 


12 


15 


400 


319 


126 


1.58 


4.7 


0.149 


11 


14 


405 


326 


121 



60 
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Beispiele 4 und 5 

Pin^m'™ . hei2ba k re " Mis cher wird eine Losung von Holzzellstoff in N-Methylmorpholin-N-oxid/Wasser mit 

Vergleichsbeispiele 3 und 4 

70 E um W und 90 £ er^t' ' ^ Jed ° Ch ^ durch DOsen mit Lochdurchmessern von 

Die in Tabelle II zusammengestellten ermittelten Faserwerte der Beispiele4 und 5 und der Vergleichsbeispiele 
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3 und 4 zeigen, daB auch bei hdherer Celiulosekonzentration trotz eines geringen Spinnverzugs bei hohem 
Schergefalie in der Dusenbohrung die Werte fur die ReiBdehnung, trocken und naB, sowie fiir die SchlingenreiB- 
kraft ansteigen, und daB das Niveau der textilphysikalischen Werte mit zunehmender Celiulosekonzentration 
ansteigt. Dies beruht darauf, daB die durch die hdhere Celiulosekonzentration angestiegene Viskositat der 
Spinnlosung zu einer starkeren Orientierung der Cellulosemolekule bei vergleichbaren Lineargeschwindigkei- 5 
ten der Spinnlosung im Dusenlochkanal fuhrt. Damit lassen sich bei einem Spinnverzug von 2,8 Fasern herstel- 
len, die bei einer Feinheit von 0,143 tex Festigkeitswerte von 440 mN/tex bzw. NaBfestigkeitswerte von 370 
mN/tex aufweisen, wahrend nach der DE-C-29 13 589 bei einem Spinnverzug von 3,6 nur Festigkeitswerte von 
168 mN/tex bzw. 71 mN/tex erreicht werden. 

10 

Tabelle II 





Bohrungs- 
durchmesser 


Scherge- 


Verzug 


Titer 


Fa ser werte 




falie 


Dehnunsi 


X 


Festlgkeiten mN/tex 




ita 


10* a" 1 




tex 


trocken 


naB 


trocken 


naB 


Schlinge 


Beisp. 4 


50 


7.02 


1.9 


0.141 


15 


16 


434 


360 


175 


Belsp. 5 


60 


3.97 


2,8 


0,143 


14 


17 


440 


370 


170 


Vergleichs- 
belsplel 3 


70 


2,50 


3.8 


0,148 


14 


16 


443 


376 


160 


Vergleichs- 
belsplel 4 


90 


1,19 


6,2 


0.140 


13 


15 


J 448 


395 


153 



15 



25 



Beispiele6 bis 12 

In einem heizbaren Mischer wird eine Losung von Holzzellstoff in N-Methylmorpholin-N-oxid/Wasser mit 30 
einem Cellulosegehalt von 7,8 Gew.-% hergestellt und analog Beispiel 5 Fasern daraus hergesteitt. Dabei wurde 
die iiber die Diisentemperatur eingestellte Spinntemperatur zwischen 70 und 1 15°C variiert, wie aus Tabelle III 
ersichtlich ist. Durch Zugversuche wurden die Faserwerte bestimmt. Dabei hat sich gezeigt, daB bei niedrigeren 
Spinntemperaturen auf Grund der dadurch angestiegenen Viskositat der Spinnlosung, die zu einer hoheren 
Orientierung der Cellulosemolekule im Diisenkanal fiihrt bessere textilphysikalische Werte der Fasern erreicht 35 
werden. 

Beispiele 13 bis 16 

Zur Veranschaulichung des Einsatzes unterschiedlich dimensionierter Spinntrichter bei der Filamentherstel- 40 
lung wird eine Losung, bestehend aus 6,10 Gew.-% Cellulose (Cuoxam DP 550), 93,88 Gew.-% N-Methylmorp- 
holin-N-oxid-Monohydrat und 0,02 Gew.-% 

Tabelle II! 
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Belsplel 
Nr. 


Spinntemp. 
°C 


Titer 
tex 


Faserwerte 


Dehnung X 


Festlgkeiten mN/tex 


trocken 


nafl 


trocken 


nafl 


Schllnse 


6 


70 


0,156 


12 


13 


483 


407 


149 


7 


75 


0,150 


11 


13 


480 


403 


146 


8 


80 


0,153 


11 


12 


478 


395 


139 


9 


85 


0,155 


10 


12 


472 


385 


129 


10 


90 


0,154 


10 


12 


462 


367 


120 


11 


95 


0,153 


10 


12 


448 


343 


112 


12 


115 


0,156 


9 


11 


316 


222 


80 



50 



60 



eines Stabilisators bei 85° C durch Spinndusen mit unterschiedlicher Anzahl von Kapillaren (D - 120 u,m bzw. 
100 u.rn; L = 2 D) entsprechend Tabelle IV gepreBt. Die Fadenschar wird im Luftspalt (10 mm) zwischen 
Spinndusenaustritt und Spinnbadeintritt im Bereich 2,2 bis 2,7 verzogen, ca. 20 mm unterhalb der Spinnbadober- 65 
flache von einem Spinntrichter aus Glas mit den in Tabelle IV angegebenen Dimensionen (vergl. Figur) axial 
erfaBt, abgezogen und mit einer Geschwindigkeit von 50 m/min einem Umlenkorgan zugefuhrt. Der Spinntrich- 
ter ist so dimensioniert, daB die Zufuhrgeschwindigkeit durch den Spinntrichter gleich oder wenig geringer als 

5 
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tl£ ™£ E TA m !£ igkei1 nachfol S enden Waschanlage fur den NMMNO-Austausch ist Nach dem Wa- 
WirH-? f F'lamentgarn erne Avivierung, wird getrocknet und von einem fadenspannungsgesteuerten 

m A^ Den Fadenlauf wahrend des Erspinnens zeigt die Figur, die Parameter der Spinntric^ 

m Abhangigkett vom Titer, Kapillardurchmesser und Abzugsgeschwindigkeit die Tabelle IV, 

Tabeile IV 



10 



Beispiel 
Nr. 



13 
14 
15 
16 



Kapillar- 
durchmesser 

urn 



120 
120 
120 
100 



Titer 
tex 



1) 



Abzugsge- 
schwindigkeit 

ffl/min 



12 (36) 
7.2(24) 
7.2(18) 
12 (48) 



40 
50 
70 
50 



Spinn- 
verzug 



2.3 
2.6 
2.7 
2.2 



Spinntrichterdimension 
SL ED AD 



400 
450 
620 
450 



90 
75 
75 
90 



fflffl 



6 

4.7 
4.7 
6 



20 



1) ?in^iS" 1 larS a, " Bern bedeU " n <« » FU^cgarn gehSrenden 



25 



30 



35 



Beispiele 1 7 bis 1 9 und Vergleichsbeispieie 5 und 6 

/J" beheizbaren M'scher wird eine Losung von Holzzellstoff in N-Methylmorpholin-N-oxid/Wasser 

(Monohydrat) m,t emem Cellulosegehalt von 10.5Gew,% hergestellt und aus einem Vorra tsgefa uWr e ne 

0m T^SSS^Zl ' OS"" d f n r S^' 21 ^ ™ 4 cm und Schlitzbreiten von ^SSSc^Z 
0,015 cm. 0,010 cm bzw. 0,005 cm zugefuhrt. Bei einer Diisentemperatur von 70°C durcnlauft der aus der Dtise 
austretende Film der Sp.nnlosung einen 12 mm breiten Luftspalt und gelangt dann in ein s verdfilme waZZ 
Losung des Ammox.ds als Spinnbad. deren Temperatur bei 5,5°C liegt. Die im Spinnbad ausgeSlh "celluloseff 
WaZLT e ' ner E ^abzu g sgeschwmdi g kei, von 50 m/min abgefogen. mitt? ! ^ DurchS mS2« 
Waschbader ammox.d rei gewaschen und getrocknet. Die Dicke der Folie betragt etwa 12 am 
» n ™k 5| e textl P^^hen Werte der erhaltenen Folienbandchen bestimmt. Die in der Tabelle V 
angegebenen Werte ze.gen. daB trotz eines Spinnverzugs von weniger als 3 Folien mit sehr guten oLikalischen 

ESzttetVv a, F e ; We K de H K BeS ° nderS diC Knotenfestigkeit und die KnotendSnung dWSSSSS 
Emsatzgeb.ete von Fol.enbandchen - auch in weiterverarbeiteter Form - von Bedeutune sind Sen mi! 
fallendem Spinnverzug und wachsendem Schergefalle. oeaeutung sind, steigen, mit 



40 



Tabelle V 



45 



50 



55 





SchlitzgroOe 
Lange x Breite 


Scherge- 
falle 


Verzug 


Titer 


Physik. 


Werte < 


i. Folienbandchen 




Dehnung X 


Festigkeit cV/tex 




cm x cm 


10 4 s- 1 




tex 


trocken 


Knoten 


trocken 


Knoten 


Beisp. 17 


4 x 0,005 


12.0 


0,83 


305 


10.0 


4.4 


14,8 


7.3 


Beisp. 18 


4 x 0,010 


3.0 


1,66 


300 


9.4 


3.8 


15,5 


6.9 


Beisp. 19 


4 x 0,015 


1.33 


2,5 


311 


9,1 


3.5 


16,2 


6,5 


Vergl.- 
Beisp. J 


4 x 0,02 


0.75 


3.3 


305 


8.5 


3.0 


16,9 


6.1 


Vergl.- 
Beisp. 6 


4 x 0,03 


0.33 


5,0 


309 


7.5 


2.1 


18,3 


5,3 



60 



65 



»„«-fsH, Ve c Ug h ' er d3S S P' nn - Verstr eckungsverhaltnis zu verstehen, das die Lineargeschwindiekeit des 
ausgefallten Formkorpers gete.lt durch die Lineargeschwindigkei, der das Werkzeug veriSES Th^nglt 

Patentanspriiche 

L Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Formkorpern, wie Fasern und Folien aus einer Losung von 
N M^T.'" ei H em kI 1 N.^'-^ungsmittel enthaltenden N-Oxid eines tertiaren aJZ ^ insSdere 
^ t " hy T rp f ,ol, "; N :° X,d ' durch Ex « r "dieren der Losung durch ein Formwerkzeug ! n die Cellulose 
«r!hic L j- ° rien,ieren der Cellulosemolekule durch Verzug des eftrudierten Losunes 

fS™H C T Med 'T- ^ AUSfa, ' en der Ce,,ulose aus dem Losungsstrahl 8 durch ^BeSrung mi reiS 
Fallmedmrn ohne wesenthche Verstreckung. dadurch gekennzeichnetfdaB man durch da Srge al e im 
Formwerkzeugkanal emen Losungsstrahl mit vororientierten Cellulosemolekulen era^2dTv«LS 
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dieses Losungsstrahls in dem nicht ausfaiienden Medium in einem Verhaltnis V in dem Bereich V<3 
durchfiihrt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man zur Faserherstellung die Vororientierung 
durch ein Schergefalle im Spinndiisenkanal y> 3 * 1 0 3 s ~ 1 erzeugt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man zur Folienherstellung die Vororientierung 
durch ein Schergefalle im Schlitzdiisenkanal y> 1,3* 10 3 s~ 1 erzeugt. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man den Verzug in einem 
Verhaltnis in dem Bereich 0,5 < V < 3, vorzugsweise in dem Bereich 1 ,0 < V < 3 durchfiihrt. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man den Verzug in dem nicht 
ausfaiienden Medium auf einer Strecke in dem Bereich von 2 bis 48 mm, vorzugsweise in dem Bereich von 2 
bis 20 mm durchfiihrt. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Beruhrung des Losungs- 
strahls mit dem Fallmedium im Gleichstrom in einem Spinntrichter erfolgt. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB der Verzug dadurch erreicht wird, daB der 
ausfallende Formkorper von dem durch den Spinntrichter strdmenden Fallmedium im wesentlichen auf 
seine Abzugsgeschwindigkeit beschleunigt wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Losung der Cellulose mit 
einer Temperatur in das nicht ausfallende Medium extrudiert wird, die in dem Bereich von 65 bis 115°C, 
vorzugsweise in dem Bereich von 70 bis 95° C liegt. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur des ausfaiien- 
den Mediums in dem Bereich von —2 bis +20°C, vorzugsweise in dem Bereich von 5 bis 10°C gehalten 
wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Celluloselosung durch ein 
Formwerkzeug extrudiert wird, dessen zylindrische Dusenkanale einen Durchmesser in dem Bereich von 50 
bis 1 20 u.m, vorzugsweise in dem Bereich von 50 bis 70 urn haben. 

1 1. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Celluloselosung durch ein 
Formwerkzeug extrudiert wird, dessen Schlitze eine Breite in dem Bereich von 50 bis 200 jim haben. 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB der Cellulosegehalt der 
Losung in dem Bereich von 5 bis 16 Gew.-%, vorzugsweise in dem Bereich von 6 bis 12Gew.-% iiegt. 
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